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Métodos de identificación de las diferentes 
fibras poliamídicas 
El presente trabajo tiene por objeto una exposición detallada de los métodcs 
que actualmente permiten identilicar las diferentes fibras poliamídicas entre sí. 
Las fibras poliamídicas que hoy día se producen e n  cantidades industriales, 
son las siguientes: 
- Poliamida 6 - 6  (Nylon) 
- Poliamida 6 (Perlon L) 
- Poliamida 11 (Rilsan) 
- Poliamida 6 - 10 
- Poliamida 7 (Enant) 
- Poliamida 8 ?  
- Poliamida 9 (Pelargon, Azelon) 
Debe indicarse también que se han hecho numerosas tentativas dirigidas a la 
obtención de las poliamidas 2, 3 y 4 e n  su fase industrial, pero los esfuerzos reali- 
zados en este sentido todavía no han alcanzado éxito. Estas poliamidas han  sido 
obtenidas en su fase de laboratorio y parece ser que sus propiedades son muy 
similares a las de las seda natural. Debido a ello no es de extrañar la atención 
de que han sido y son objeto por parte de los medios industriales. 
Deben citarse también las fibras de copoliamidas: 
Trelon, obtenida por copolicondensación de la caprolactema, ácido adípico y 
exametilendiamina. 
Eftrelon, obtenida por fusión de una mezcla de poliamida 6 - 6 y una pequeña 
cantidad de poliamida 6 
Wetrelon, obtenida por copolicondensación del ácido tereftálico, la exametilen- 
diamina y la caprolactama. 
De las fibras anteriormente citadas la de poliamida 6 - 10 únicamente se fa- 
brica en forma de monofilamento y su aplicación más extendida es la c~ rde le r í~ l .  
Respecto a las otrds fibras, las de las poliamidas 7, 9 y las copoliamidas se fabrican 
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únicamente en  Rusia y sus satélites (la poliamida 9 se fabrica también en e l  
Japón); y de la poliamida 8 no se conoce con exactitud su desarrollo industrial. 
Debido a ello la mayor parte de la bibliografía se refiere a las poliamidas res- 
tantes, a 6 - 6,  6 y 11, por lo que este estudio se referirá fundamentalmente a 
ellas sin perjuicio de la inclusión de datos referentes a las otras. 
Los métodos normalmente empleados en la diferenciación de estas fibras son 
los siguientes: 
1 )  Determinación del punto de fusión. 
2) Comportamiento respecto a los disolventes. 
3) Cromatografía. 
4) Espectros de a,bsorción en  el infra-rojo. 
1)  PUNTO DE FUSION 
Los puntos de fusión de las diferentes fibras poliamidicas son los que se indi- 
can a continuación: 
PUNTO DE FUSIÓN OC 
Poliamida 6 - 6  248 - 256 
Poliamida 6 -  10 215 
Poliamida 6 215 
Poliamida 7 225 
Poliamida 8 
Poliamida 9 200 
Poliamida 11 185 
Las diferencias de los puntos de fusión de las diferentes poliamidas pueden 
atribuirse a: 
1) Paridad del n."e grupos CH2 existentes entre dos funciones amídicas 
consecutivas. 
2) Sentido de las funciones -CONH-. 
3 )  N."e grupos CH2 existentes entre dos funciones amídicas consecutivas. 
2) COMPORTAMIENTO RESPECTO A LOS DISOLVENTES. 
E n  la tabla 1 se indican los disolventes inorgánicos y orgánicos más usual- 
mente empleados en análisis de fibras, que permiten establecer una diferenciación 
entre las fibras poliamídicas normalmente empleadas para fines textiles (1). 
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T A B L A  I 
11 Tipo de  poliamida 
Disolventes Nombre comercial 
más común Nylon Perlon Rilsan 
Acido clorhídrico 38 % boluble soluble + 
Acido sulfúrico 66OBé soluble soluble soluble 
Acido nítrico 65 % soluble soluble soluble a 
ebullición 
Acido fórmico 98 - 100'% soluble soluble soluble a 
ebullición 
Cicloexanona insoluble insoluble soluble a 
ebullición 
Dimetilformamida insoluble soluble a soluble a 
ebullición ebullición 
Ortodiclorobenceno insoluble insoluble soluble a 
ebullición 
Nitrobenceno insoluble ++ soluble a 
ebullición 
Piridina insoluble insoluble soluble a 
ebullición 
+ Insoluble pero a ebullición las fibras presentan una modificación (formación 
de grumos, hinchamiento y contracción importante). 
+ + Las fibras se descomponen a ebullición en  grandes trozos o pequeñas par- 
tículas. 
De la tabla 1 se deduce que la diferenciación de la poliamida 11 de las poli+ 
midas 6 . 6  y 6 no presenta ninguna dificultad, ya que su comportamiento frente 
a los disolventes indicados es marcadamente diferente. 
No sucede lo mismo en lo que se refiere a la diferenciación de la poliamida 
6 . 6  de la 6. Para proceder a la misma se ha recurrido a la conocida diferente so- 
lubilidad de dichas poliamidas en los ácidos. Como se puede observar en la tabla 1 
ambas poliamidas son solubles en ácidos sulfúrico 98 0/ó, ácido clorhídrico 38 %, 
ácido fórmico 98100 % y ácido nítrico 65'%. 
En  e l  trabajo experimental se ha partido de estos ácidos y concentraciones 
(excepto en e l  caso del ácido fórmico cuya concentración era del 85 %) y se han  
preparado soluciones de concentraciones diferentes y determinado la solubilidad 
o no  solubilidad de las poliarnidas 6 y 6 . 6  en las mismas. Los resultados se de- 
tallan en las tablas 11, 111 y IV. 
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6.6 6 
T A B L A  11 
Sotubilidd de las ooliamidas 6 y 6 . 6  e n  soluciones de ácido sulfúrico dt? 
diferentes concentraciones y a temperatura ambiente. 
Concentraciqn de  Poliamida e Poliamida 66 
c. c. Ht SO* 98";. Icc HzO acido sulfiirico (Nylon) (Perlon) 
-
solublc 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
insoluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
insoluble 
insoluble 
Como puede verse en la tabla, para una concentración de H2S04 del 30'87 %: 
la poliamida 6 es soluble en tanto que la 6.6 no lo es; esto a temperatura am- 
biente. A ebullición, la poliamida 6.6 es también soluble. Se procedió a determi- 
nar la acción del ácido sulfúrico 30'87 % a ebullición sobre la poliamida 11 y 
ésta no presentó ningún cambio. 
T A B L A  1 1 1  
Soluhilidad de las poliamidas 6 y 6.6 en  soluciones de ácido clorhídrico de 
diferentes concentraciones y a temperatura ambiente. 
c. c. H C1 38 ./O /c. e. HIH Concentraribn de 
acido clorhidrico Poliamida 6 Poliamida 6.6 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
insoluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble 
soluble , 
+ 
insoluble 
insoluble 
+ La muestra pierde su estructura fibrosa dividiéndose en trozos más o menos 
grandes que permanecen insolubles. 
La poliamida 6 . 6  es soluble en ácido clorhidrico de 14'84 % a ebullición y la 
poliamida 11 permanece inalterada. 
-- 
T A B L A  IV 
Soluhilidad de las poliamidas 6 y 6.6 e n  soluciones de ácido fórmico de 
diferentes concentraciones a temperatura ambiente. 
Politimida 6.6 Poliamida 6 c. c. H-COOH 85 '10 /Hz3 c c.  Concentración de  aeido fórmico 
100/0 . . . . . . . . 85'00 % soluble soluble 
!N/ 10. . . . . . . . 77'43 '% soluble soluble 
80/20. . . . . . . . 70'00 % soluble insoluble 
70/30. . . . . . . . 62'29 '% insoluble insoluble 
La poliamida 6.6 es soluble en ácido fórmico del 70 % a ebullición y la poliamida 
11 permanece inalterada. 
Los mismos ensayos efectuados con ácido nítrico no han  proporcionado resul- 
tados tan concluyentes como los conseguidos con los ácidos sulfúrico, clorhídrico 
y fórmico. E n  efecto, tanto la poliamida 6 como la 6.6, pasan por unas etapas de 
solubilidad parcial perdiendo su aspecto fibroso si2 llegar a disolverse (al menos 
completamente). A partir de los resultados obtenidos, no sería difícil establecer una 
diferencia entre las dos poliamidas pero cabría confusióil en el caso de operadores 
sin cierta práctica en este tipo de análisis. Por otra parte, los resultados consegui- 
dos con los ácidos sulfúrico, clorhídrico y fórmico son tan  concluyentes que no es 
preciso mayor abundancia de datos. 
En  la tabla V se resumen los resultados conseguidos con los tres ácidos citados. 
T A B L A  V 
Disolvente 
Acido sulfúrico . . . . 30'90'% soluble soluble a insoluble a 
ebullición ebullición 
Acido clorhídrico . . . 14'84'% soluble soluble a insoluble a 
ebullición ebullición 
Acido fórmico . . . . . 70'00'% soluble soluble a insoluble a 
ebullición ebullición 
Del análisis de esta tabla se deduce que la diferenciación de las poliamidas 
6, 6.6 y 11 es posible con cualquiera de los tres reactivos propuestos con medios dp 
normal empleo en cualquier tipo de laboratorio. 
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O10 
Poliamida 6 
Perlon 
Poliamida 6.6 
Nylon 
Poliamida 11 
Rilsan 
Ultimamente, F. R. Joknston y F. Wheadon (2) kan  desarrollado u n  nuevo 
método que wrmite  diferenciar las poliamidas 6-6, 6-10, 6,8 y 11. El nuevo mé- 
todo está basado en las siguientes observaciones: a l  calentar rápidamente 0'1 g. 
de una poliamida en u n  polialcohol hasta una temperatura próxima a la ebulli- 
ción, algunas poliamidas solamente se hinchan y pierden su estructura fibrosa 
mientras que  otras se disuelven. Al enfriar estas disoluciones se forma u n  preci- 
pitado fino y blanco que se redisuelve mediante nuevo calentamiento. La tempe- 
ratura a la que se obtiene una redisolución limpia depende del tipo de poliamida 
y del disolvente. 
A continuación se indican las temperaturas de redisolución de las poliamidas 
anteriormente citada en algunos polialcoholes. 
I T A B L A  V I  
Etilenglicol 198 135 149'5 inso- 153 156'5 
luble 
Probilenglicol 189 129 133 145 153 139'5 
Glicedol (glicerina) 290 168 insoluble inso- 195 inso- 
luble luble 
Pnliamida 
6-10 
El uso del etilenglicol o del propilenglicol sólos, da lugar a resultados satisfar- 
torios pero es preferible proceder a la identificaciin en ambos disolventes, ya que 
en algunos casos se tiene una mayor separación en  uno de los disolventes (por 
ejemplo las poliamidas 6-6 y 6-10 .en propilenglicol y las 6 y 8 en  etilenglicol). 
Polialcohol 
3) DIFERENCIACION HACIENDO USO DE LA CROMATOGRAFIA SOBRE 
PAPEL. 
Poliamida 
8 
Son varios los trabajos publicados a este respecto debiéndose citar entre ellos 
los de  Buhler H .  y S a h n  H. (3), Zahn H y Wolleinann (4), Clasper (5 y 6), Poler 
G. (7) y el de J. Derminot y M. Baures (8). De estos trabajos se hará especial re- 
ferencia a los de H .  'Zahn y J. Derminot. 
H. Zahn hace uso de las técnicas aplicadas en  el caso de las fibras pi-oteicas: 
hidrólisis con ácido clorhídrico 6 N (1 c. c. para 0'1 g. de fibra), durante 24 horas 
en tubo cerrado y a 10Ci°C., sucesivas evaporaciones para eliminar e l  ácido clor- 
hídrico y dilución hasta 1 c. c. A continuación se procede a una cromatografía mono 
o bidimensional: 
E n  e l  caso de que la cromatografía sea monodimensional, emplea como disol- 
vente el sistema propanol-amoníaco-agua (60-30-%O), revelando con ninhidrina para 
detectar los gmpos aminos o con azul de bromotimol para detectar los gmpos 
ácidos (fig. 1). 
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Fig. 1 
Para la cromatografía bidimensional utiliza como disolvrntes: en primer lu- 
gar, butanol secundario-ácido fórmico-agua (75-15-10) y en, srgundo lugar, fenol- 
agua (80-20). El papel empleado es Schleicher y Schüll calidad 20 43 b. El  des- 
arrollo drl  cromatograma sc hace por aspersión cit. ninhidrina, secado durante 2 
horas a temperatura ambiente y 10 minutos a 80-100" c. en estufa. Los resultados 
ronsrguidos según esta tbrnica pueden ser observados en la (figura 2). 
J. Drrminot (8) procede inicialmc.nte a iina crumatografía y posteriormente a 
una rlertroforesis para lograr una mejor separacibn de las manchas de exameti- 
Iendiamina, ácido E-aminocaproico y ácido w-aminoundeconoico. La hidrólisis de 
las fibras de poliamidas 6 . 6  y 11 se efectúa con ácido clorhídrico 6N por calen- 
tamiento a 123OC. bajo reflujo, durante 24 horas. La hidrólisis de la poliamida 6 
debe llevarse a cabo en condiciones diferentes debido a l  peligro d r  qur  se formen 
cantidades relativamente importantes de oligómeros lineales cortos, por ello \ r  
trabaja con ácido clorhídrico 7'72 N. a 10O0C. y en tubo cerrado. En  ambos casos, 
una vez efectuada la hidrólisis, se elimina e l  ácido clorhídriro por siicesivas rvd- 1 
poraciones y sr diwclvr el residuo en etanol. 
La cromatografía es ascendente y dura 17 horas empleando como disolvente 
una mezcla de butanol srcundario-ácido fórrnico-agua (75-15-10). El cromatogra- 
ma se seca a l  aire y a rontinuación se procede a la electroforesis colocando el papel 
de forma tal que 6sta actfic perpendicularmente a la línea de los desplazamientos 
cromatográficos. Se trabaja a un  voltaje de 250 voltios durante 2 horas en una so- 
lución tampón a pH 2'2 y se seca el papel en estufa a 70°C. 
El cromato-elrctroforegrama se revela con una solución de ninhidrina a l  0'3 % 
en butanol normal y ácido acético, se seca en estufa a 70°C. y a l  cabo de unos 
minutos pueden distinguirse las manchas de color rojo violáceo debidas a l  ácido 
é-aminocaproico a l  ácido o-aminoundecanoico y a la exametilendiamina. 
En  la figura (3)  puede observarse e l  resultado obtenido según esta técnica. 
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Fig. 2 
4) ESPECTROS DE ABSORCION EN ET, INFRA-RO.10. 
Los rsprctros dc ltis poliamidas son rniig ricos c,n b,iiidiis d r  ;ihsorcií)n y íinic~i- 
mrn to  sr  distingircm c,ntrr sí cori claridad por dehr:jo d r  1350 rni. -l. 1,tis vnriii- 
cioncs obsrrvadas piicdrri rc~l¿icion¿irsc~ ri cierto niodo, con r l  srritido (Ir las fiin- 
cionrs CO-NH y la  j)~irid;itl rlrl rifimrro drl CH2. Roiiriot ( 9 )  1Irg;r ÍI las sigiiirritcss 
concliisionc~s (fig. 4). 
- La poli;imi(la 6-6 cxn I Í I  qiiv las fiincioncs CO-NH prrscxrittiri i ir i i i  oi.ic~ntiic.ií)ri 
nl t t~rn~idi i  sr. distingiir, ( 1 ~  liis 6 y (Ir la  11 por I t i  ~)rc,srriciii t l v  iirin b:iridti a 
1340 cm. -l y la ailsenciii dc, bandtis r n  1t1 zonii dr 1120 cin. - l .  
- La poliamida 6, de númcro impar de CH?, se caracteriza por la ausencia de la 
banda correspondiente a 1220 cm.-1 así como por la diferente posición de 
otras bandas (960, 1030, 1205, etc.). 
Frecuencia cm.-' 
t n  900 9fu 'VCy) 10% 1100 ftM 1200 IZYi 13W WY !So 
Fig. 4 
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E n  las figiiras 5-a, 5-11, 5-c, +5-d, 3 - ( x  y 5-f, piirderi obsrrviirsc~ los tXsl)c~ctros 
dc iibsorci0ri en e l  infra-rojo de liis fibras dc poliamida 6. 6-6 v 1 1  sogíiri los Stiiri- 
dards A. S. 'T. M. (10). 
Los espectros ( a ) ,  (c) y itl) hiin sido obtenidos partirrido dv p~i.;tillas dv hro- 
muro  potnsico y los (h), (d) y (f) particrido de pclíciilas. Liis pc~líciilas d r  las po- 
liarnidas 6 v 6-6 h a n  sido prrparadas a partir dv iinti disoliic-ióri (Ir las rriisrries car i  
m-crrsol y la dv la polinmida 11 ii par t i r  dc iina disoliición d r  la misma (,n f ~ r i o l .  
Los criterios d r  difrrcriciacií)ri sor1 los siguic.ntr3~: 
1) La poliamida 6 pucdc d i f e r ~ n c i ~ i r s c ~  por 511 absorc-ií~ri ,i 10'l.li (960 cm.-'). 
2) Las tres presentan diferrriciiis c.11 liis rc~ ic in t~s  c:omprendidas entre 7-8p (1430- 
1250 cm.-') y 8-()u (1250-11 10 cm.-'). 
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